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实验报告

一、实验目的
测试《毛细管电泳质谱联用仪计量测试评价规范》的适用性和可行性。
二、实验地点
测试实验在厂家实验室完成。
三、环境条件
实验室温度控制在(15~30)℃，相对湿度不大于80%。
四、实验仪器与实验设计
在测试实验中，对安捷伦公司生产的商品化毛细管电泳质谱联用仪（CE-MS QTOF）进行了测试实验。

五、测试设备和试剂

5.1 仪器

表1仪器

	序号
	名称

	1
	毛细管电泳质谱联用仪

	2
	移液器

	3
	电子天平

	4
	低温冰箱

	5
	涡旋混匀仪


5.2试剂

表2所需试剂表

	序号
	名称
	纯度

	1
	L-精氨酸和L-苯丙氨酸
	＞99%

	2
	甲酸
	色谱纯

	3
	醋酸
	色谱纯

	4
	醋酸铵
	色谱纯

	5
	NaOH
	色谱纯

	6
	HCl
	色谱纯


六、实验结果
6.1外观及功能测试
对仪器的外观及功能进行了检查，结果如表3所示。
表3外观及功能测试
	(符合要求
	(不符合要求


6.2分辨力
待仪器运行稳定后，根据仪器说明书的推荐条件设置参数，注入50 μg/mL混合氨基酸标准物质。观察质谱图，记录m/z=175与m/z=166质谱峰，并计算其50%峰高处的峰宽，得到W1/2，作为分辨率的结果。
表4分辨力
	氨基酸
	W1/2

	精氨酸
	0.0047 u

	苯丙氨酸
	0.0044 u


6.3信噪比
观察色谱图，记录其色谱峰峰高作为Hs。同时记录信号峰后1 min~3 min时间内的基线输出信号的最大值与最小值之差，作为Hn。计算信噪比S/N，连续测量6次，以6次测量S/N的平均值作为信噪比的结果。

表5信噪比
	氨基酸
	测量次数
	Hs
	Hn
	S/N
	平均值

	精氨酸
	1
	6087198.8 
	12852.0 
	473.6 
	479.7

	
	2
	5738275.6 
	9367.0 
	612.6 
	

	
	3
	6874320.0 
	13184.0 
	521.4 
	

	
	4
	6760977.6 
	15832.0 
	427.0 
	

	
	5
	6657518.4 
	12297.0 
	541.4 
	

	
	6
	5115538.3 
	16932.0 
	302.1 
	

	氨基酸
	测量次数
	Hs
	Hn
	S/N
	平均值

	苯丙氨酸
	1
	3478656.1 
	7710.0 
	451.2 
	402.5

	
	2
	3846972.1 
	8076.0 
	476.3 
	

	
	3
	3921046.4 
	8525.0 
	459.9 
	

	
	4
	3919199.1 
	11967.0 
	327.5 
	

	
	5
	3219205.3 
	9476.0 
	339.7 
	

	
	6
	3762903.5 
	10448.0 
	360.2 
	


6.4质量准确性
将扫描范围设为相应特征离子理论值±5的范围，观察质谱图，记录特征离子的实测质量数，以ΔM的最大值作为质量准确性的结果。
表6质量准确性
	氨基酸
	M测
	M理
	ΔM

	精氨酸
	175.1199 u
	175.1190 u
	0.0009 u

	苯丙氨酸
	166.0877 u
	166.0863 u
	0.0014 u


6.5峰面积与迁移时间连续重复性
将检测离子的m/z设为特征离子的m/z，经毛细管柱注入相应量的混合氨基酸标准物质。观察色谱图，记录其色谱峰的峰面积和迁移时间。连续测量7次，分别计算峰面积与迁移时间的相对标准偏差（RSD），作为峰面积重复性与迁移时间重复性的结果。

表7峰面积与迁移时间连续重复性
	氨基酸
	测量次数
	迁移时间
	峰面积

	精氨酸
	1
	13.92 
	59896012.2 

	
	2
	13.85 
	55402608.8 

	
	3
	13.57 
	56482275.7 

	
	4
	13.54 
	58333541.5 

	
	5
	13.97 
	58974715.3 

	
	6
	13.89 
	55994232.0 

	
	7
	13.58 
	57000823.2 

	
	RSD
	1.35%
	2.9%

	苯丙氨酸
	1
	18.69 
	37562881.4 

	
	2
	18.52 
	39119320.9 

	
	3
	18.21 
	39311359.7 

	
	4
	18.14 
	41409052.1 

	
	5
	18.69 
	33862586.6 

	
	6
	18.39 
	39028825.0 

	
	7
	18.10 
	40039075.5 

	
	RSD
	1.37%
	6.2%


6.6峰面积与迁移时间日内重复性
将检测离子的m/z设为特征离子的m/z，经毛细管柱注入相应量的混合氨基酸标准物质。观察色谱图，记录其色谱峰的峰面积和迁移时间。每隔4小时测量一次，共测量7次。分别计算峰面积与迁移时间的相对标准偏差（RSD），作为峰面积重复性与迁移时间重复性的结果。

表8峰面积与迁移时间日内重复性
	氨基酸
	测量时间
	迁移时间
	峰面积

	精氨酸
	0 h
	14.27 
	29838516.0 

	
	4 h
	14.45 
	28913561.8 

	
	8 h
	13.74 
	26633690.7 

	
	12 h
	13.57 
	25535945.8 

	
	16 h
	13.84 
	27469644.6 

	
	20 h
	13.39 
	27391983.3 

	
	24 h
	13.31 
	23150642.1 

	
	RSD
	3.11%
	8.2%

	苯丙氨酸
	0 h
	19.30 
	22837317.9 

	
	4 h
	19.43 
	21841303.7 

	
	8 h
	18.47 
	22510981.3 

	
	12 h
	18.21 
	19810356.5 

	
	16 h
	18.39 
	21708964.2 

	
	20 h
	17.93 
	21905217.8 

	
	24 h
	17.63 
	19998614.7 

	
	RSD
	3.61%
	5.4%


七、实验结论
通过对安捷伦公司生产的商品化毛细管电泳质谱联用仪（CE-MS QTOF）进行了测试实验，证明制定的《毛细管电泳质谱联用仪计量测试评价规范》能够很好的评价和反映出毛细管电泳质谱联用仪的性能，保证毛细管电泳质谱联用仪测试结果准确可比。
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